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Abstract 


Quickly dissolving pastes are obtained from pulverulent, optionally partially crosslinked cellulose ethers 
having a particle size distribution from 90% < 200 mu . preferably at least 90% < 100 mu , by converting 
them in a granulator in the presence of water into granules having particle sizes from 100 to 600 mu . 
Preference is given to the particle size range from 200 to 400 mu . The preferred use is for preparing 
aqueous wallpaper pastes. 
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) » Varfahran xur Harmtottuno von achnan IttaUeham Klatatar auf Baals von CaUulosaatham und dmn Vatwanduns ais 
Tapatanklaiatara 

Schnell Idsliche Kleister warden erhalten aus pulverttrmi- 
gen. gegebenenfalls teilvemetzten CelJutoseethem mit einer 
Komgrdflenverteiiung von 90% < 200ii, vorzugswelse min- 
destens 90% < 100 u, indem man In einer Granulierelnrich- 
tung unter Wasserzusatz sie in em schnell Idsliches Granulat 
mit KomgroBen von 100 bis 600 \i uberfOhrt Bevorzugt 1st der 
Beretch der KomgrdOen von 200 bis 400 \l Die bevorzugte 
Venvendung ist der Qnsatz zur Herstellung winger Tape- 
tenkleister. (31 03 338) 




eUNDESORUCKERBBERUN 07.ffi 3300Ml/3f8 8/70 



Pfttontanmeldung D 6250 



3103338 

HENKELKGaA 

ZR-FE/P&tanto 



Patentansprtlch e 

1) Verfahren zur Herstellung von schnell ISsllchem- 
Kl^lster auf Basis von Celluloseethern, dadurch 
gekennzelchnet, dafi pulverf ermlge , gegebenenfalls 
5 teilvernetzte Celluloseether mit einer Tellchen- 
grSfienverteilung von 90 % -^200 /i/' vorzufrsweise 
mlndestens 90 % ^100 jo!^ In elner Oranulierelnrlchtung 
unter Wasserzusatz In eln schnell 10sllches Qranulat 
mlt KorngrOflen von 100 bis 600 ^-^ttberftthrt werden. 

10 2) Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet ^ 
dafi das erhaltene Qranulat KorngrSfien von 200 bis 
400 /i^ufwel8t« 

3) Verfahren nach den AnsprUchen 1 und 2, dadurch ge- 
kennzelchnet, dafi die Behandlunj? mlt elnem Dlaldehyd, 
15 vorzugswelse mlt 01yoxal> In der Oranulierelnrlchtung 
vorgenommen vrlrd. 

M) Verfahren nach den Ansprttchen 1 bis 3, dadurch 
gekennzelchnet, dafi das Granulleren In elner 
Wirbelschlcht erfolgt- 

20 5) Verfahren nach den Ansprttchen 1 bis dadurch 

gekennzelchnet, dafi die Granulate In elner Preftvor- 
richtung In Tabletten, Brlketts, Nadeln, Str.lnre 
Oder Pellets ttberftthrt werden* 

6) Verfahren nach den Ansprttchen 1 bis 5» dadurch 
25 gekennzelchnet, dafi als Celluloseether Alkyl-j 

Alkylhydroxyalkyl- bezlehungsweise Carboxyalkyl- 
cellulosen oder Mlschunpren daraus jtecebenenfalls 
unter Zusatz von Kunststof fdlsperslonspulver elnpce- 
setzt werden. 
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7) Verwendung der nach dem Verfahren gemSfi den An- 

sprUchen 1 bis 6 hergestellten Produkte als Tapeten- 
klelster. 



8d230 3.0&60 



3 -103338 

Henkelstrafie 67 ^ HENKELKGaA 

ZR-Fi/Palente 

llOOO Dttsseldorf, den 27. Januar 1981 

Dr^SchOe/Ge 



. Patent anmeldung 
D 6250 

"^Verfahren zur Herstellung von sahnell lOsllchem 
Klelster auf Basis von Calluloseethern und deren Ver- 
wendung als Tapetenkleister" 



Die vorliegende Erfindung betrifft eln Verfahren 
5 zur Herstellung von schnell lOsllchem Klelster, genannt 
Instant-Kleister, aus Celluloseethem und gegebenenfalls 
weiteren Hilfs- und Zusatzstoffen. 

Die Herstellung von Kleistern auf Basis von Cellulose- 
ethem^ die der Zubereitung w&£riger KlebelOsungen 

10 dienen^ ist seit mehr als 30 Jahren bekannt. 

par die sen Zweck wird heute zum Kleben von Tape ten 
(Iberwlegend Methylhydroxyethylcellulose oder reine 
Methylcellulose elngesetzt* Aufgrund der anwendungs- 
technischen Eigenschaften ist eln besonderer Vlskosl- 

15 t&tsbereich bevorzugt, der bei etwa 7 000 bis 12 000 
mPa^s in 2*{iger wSLfiriger LSsung, gemessen mit elnem 
Brookfield-Viskosimeter bei 20 ^C, llegt, Beim 
AuflOsen darf ein als Klelster anwendbarer Cellulose- 
ether keine Klumpen bilden und mixB nach kurzer Zelt 

20 frei sein von ungelSsten Partikeln. Durch verschledene 
Zusatze, beispielsweise wShrend der Aufarbeitung der 
Celluloseether bei ihrer Herstellung oder spezlelle 
Zerklelnerungsmethoden und anschlleSendes Sieben k^^nnen 
Produkte erhalten werden, die dieses Problem teilwelse 
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16sen, Elne weltere Verbesserung hinsichtllch des 
Aufldsens von Instant-Klelstern wlrd aber weiterhln 
angestrebt. Beim derzeltlgen Stand der Technlk der 
Herstellimg von Instant-Kleistemist es erforderllch, 
5 den Kleisteransatz etwa 2-^ls 3mal Jewells fUr 15 
Sekunden lang aufzurUhren, damlt elne klare L3sung 
erhalten wlrd. Bis zur endgttltlgen Qebrauchsfertlgkelt 
vergehen dann noch etwa 1/2 bis 1 Stunde. 

Aufgabe der vorllegenden Erflndung war es daher, elrien 
10 Klelster auf Basis von Celluloseethern herzustellen, 
bel dem sowohl die notwendlge Zelt des AufrdhrenB belm 
AuflOsen In Wasser ala auch die Zelt bis zur Erzlelung 
der Gebrauchsfahlgkelt der KlelsterlOsung deutllch 
reduzlert 1st. 

15 ErflndungsgemftB wlrd dlese Aufgabe dadureh gelOst, 
daB man pulverf Ormlge , gegebenenfalls tellvemetzte 
Celluloseether mlt elner KorngrOflenvertellung von 90 S 
< 200 vorzugswelse mlndestens SO % ^ 100 ^^In 
elner Granullerelnrlchtung unter Wasserzusatz In eln 

20 schnell lOsllches Qranulat mlt KorngrOfien von 100 bis 
600 yi'^aberfUhrt • Bevorzugt 1st der Berelch der Korn- 
grSBen von 200 bis 400 fxm. 

Als Ausgangsmaterlal fUr das erflndungsgemSLBe Verfahren 
dlent eln wasser IBsllcher Celluloseether, der pulver- 

25 bezlehungswelse staubf<5rmlg 1st. In den melsten Pftllen 
wlrd man von solchen Pelnpulvern ausgehen, die elne 
Korngrflfle von 90 % unter 100 yu/^aben. 
Pttr das Verfahren geelgnete Celluloseether slnd In 
erster Llnle Methylcellulose und ethoxyllerte 

30 bezlehungswelse propoxyllerte Methylcellulose. 
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Auch andere kaltwasserlQsllche Cellulosee.ther wle 
Hydroxyethylcellulose sind geelgnete Ausgangsmaterlallen. 
Qemelnsasi lat alien fflr das Verfahren geelgneten 
Celluloseethern^ dafi sle auch in untergeordneter Menge 
5 neben den Alkyl- und Hydroxyalkylgruppen noch Carboxy- 
alkylgruppen enthalten kOnnen, sofern die gute Msllch- 
kelt In Wasser gegeben 1st. Die wasserlOsllchen Cellu- 
loseether kOnnen berelts vor der erflndungsgemaEen 
Oranullerung mlt elnem Dlaldehyd wle Qlyoxal behandelt 
10 seln. 



Als Ausgangsmaterial far das erflndungsgemSfie Verfahren 
kann der unmlttelbar nach der Reaktlons- und Aufbe- 
reltungsstufe zur Verftlgung stehende Celluloseether 
dlenen* Er kann ohne weltere Trocknung mlt elner 
15 Restfeuchte von 30 bis 80 JJ, vorzugswelse von 35 bis 
50 % sowle nach der Trocknung mlt elner Restfeuchte 
von 0,5 bis 25 35, vorzugswelse mlt elner Restfeuchte 
von 7 bis 12 Jt,ln die Qranulatlonsstufe elngesetzt 
werden • 



20 Nach elner bevorzugten Ausfflhrungsform erfolgt hler 
die Behandlung mlt Dlaldehyd, vorzugswelse Qlyoxal. 
Dadurch wird elm gut steuerbare, Sufierst glelchmSBlge 
Vernetzung bewlrkt. Auch kSnnen - wle tlbllch - wSlhrend 
des Qranullerens weltere Hllfsstoffe zugesetzt werden, 

25 die zum elnen das Qranulleren selbst gUnstlg beeln- 
flussen, zum anderen die Klelsterelgenschaften ver- 
bessern. So Ist es mSglich, Netzmlttel, Insbesondere 
synthetlsche anlonische Oder nlchtlonlsche (zum Bel- 
splel Ethylenoxldaddukte an Pettalkohole Oder Nonyl- 

30 phenol) zuzufttgen. Das erflndunpcsgemSfle Verfahren kann 
Insbesondere auf Alkyl-, Alkylhydroxyalkyl- bezlehunrcs- 
welse Carboxyalkylcellulose anp'ewandt werdr?n, wobol auch 
Kunststoffdlsperslonspulver zugesetzt werden k"mnen. 
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Zum Qranulleren selbst kOnnen prlnzlpiell alle bekannten 
und Ubllchen Oranullerelnrlchtungen verwendet werden. 
Man kann zum Belsplel In MIschern oder Im Wlrbelbett 
arbelten^ vrobel sowohl elne kontlnulerllche als 
5 auch dlskontlnuierllche Arbeltsvelse mttgllch Ist. 

Zur Aufarbeltung wlrd die optlmale, das helfit gewUnschte 
Komfraktion ausgesiebt, das Oberkorn desagglomerlert 
und wleder dem Sieb zugeftlhrt, wShrend das Unterkom 
zur welteren Granullerung rezlrkullert werden sollte. 
10 Wenn berelts vor der Granullerung die Vernetzung erfolgt, 
sollte auf elne RUckftlhruag verzlchtet werden^ um extrem 
gute LOseelgenschaften zu errelchen. 

Das granullerte Pulver 1st auf Grund der spezlellen 

Makrostruktur In der Lage^ belzn Kontakt mlt Wasser zu 
15 zerfallen und slch sofort zu Iflsen. Es 1st also In 

der erhaltenen Form unmlttelbar gebraucheffthlg und 

stent elnen hochwertlgen Instant- 

Klelster dar. Dleser nach der vorllegenden Erflndung 

hergestellte Instant-Klelster besltzt elne etwa drelfach 
20 hShere L!5sege5chwlndlgkelt als solche nach dem Stand 

der Technlk und braucht aufierdem nur elnmal 5 bis 

10 Sekunden lang aufgertlhrt zu warden. 

Zur Konfektlonlerung 1st es welterhln mOgllch, diesen 
spezlell granullerten Celluloseether durch elnen Prefl- 

25 vorgang In elne Tabletten-, Brlkett-, Nadel-, Strang- 
oder Pellet form zu UberfUhren, ohne daS die guten 
anwendungstechnlschen Elgenschaften verlorengehen* 
SelbstverstSlndlleh muA der Prefidruck sorgfMltlg ausge* 
wfthlt werden, um elnerselts mechanlsch stabile KOrper 

30 zu erhalten und andererselts die Porenstruktur des 
Felngranulats nlcht zu zerstCren. Dies schelnt nur mlt 
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den Celluloseethern mOgllch zu aeln, die nach dem er- 
flndungsgemSlfien Verfahren hergestellt warden. Der 
Instant-Klelster 1st In alien Fallen In 5 l5ls 15 Mlnuten 
nach dem Anrlihren gebrauchsfertig- Dlese Zelt kann Uber 
5 die AusgangstellchengrSfle und tlber den Umfang der In 
die Vernetzung In an slch bekannter Welse elnetesetzten 
Dlaldehyds geateuert werden. 

Die erflndungsgemafien Produkte kOnnen mlt besonderem 
Vortell zur Herstellung von Tapetenklelstern elngesetzt 
10 werden. Hler machen slch die geschllderten Vortelle 
der besonders schnellen LSsllchkelt und das elnfache 
klumpenfrele Anrtlhren besonders gttnstlg bemerkbar. 
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Belsplele 

Belsplel 1 

In elnem kontlnulerllchen Mlscher warden 500 kg Methyl- 
hydroxyethylcellulose init ilO % Peuchte pro Stunde 
5 unter Zusatz von 92^5 kg Wassert lj8 kg 40-$lger Olyoxal- 
lasungj O3I kg B5^%±eBr Phosphorsflurej 5^4 kg elner 
20 Xigen wfiBrlgen LSsung von ethoxyllertem technlschem 
Pettalkohol grsmullert. Etwa 50 % des er- 
haltenen Granulats wlesen den Korngrttfienberelch von 

10 100 bis 400 ^iauf • Das Produkt war nach Trocknung 

auf 10 % Restfeuchte gebrauchsfertlg. 50 % der Endvls- 
koslt^t wurden In elnem L5seversuch nach knapp 4 Mlnuten 
errelcht. Die Bndvlskosltftt betrug» gemessen mlt dem 
Brookfleld-VlBkoslmeter bel 20 In 2-%lger LCsungj 

15 10 800 mPa*8. Die Beatlmmung der Substitutionsgrade 
ergab fttr -OCH,: 1,45 und fttr -OC^H-OH: 0,04. 



Belsplel 2 

Das Im Belsplel 1 beschrlebene Granulat wurde In elner 
Presse tablettlert. Der Durchmesser der Tabletten betrus: 

20' 25 mm. Nach Elnwerfen der Tabletten In Wasser konnte ein 
augenbllckllch elnsetzender Zerfall der Tablette be- 
obachtet werden. Der Ansatz brauchte nur elnmal fUnf 
Sekunden lanp aufgeschlagen zu v/erden, um elne homor^ene 
LUsung au errelchen. Der Klelster war nach 8 Mlnuten 

25 ge br au chs f e rt 1 g . 





• • • 


• • • 










* • • 






1 ■ •. - • « 


♦ : : : 








t • 







3103338 

D 6250 jr^^, HENKELKGaA 

zn-FE/Patanie 

Belsplel 3 

300 kg/h Methylhydroxyethylcellulose nit einem Wasser- 
gehalt von 2 % und elner Teilchenfjr'-'Benvertellunp 
von 97 35-C125 juTimrden wie Im Belsplel 1, das helfit 
5 unter Zusatz der gleleben Nengen an QlyoxallSsung, 
Phosphorsaure und S*** kg elner 20-$lgen wSfirlgen 
LOsung von ethoxyliertem technlschem Fettalkohol, 
aber unter Zugabe von 166 kg Vfasser, granullert. 
Nach Trocknung auf 8 % Restfeuchte und Ausslebung der 

10 Komfraktlon von 200 bis 400 yo/konnte im LOseversuch 
eln gebrauohsfertlger Klelster berelts nach 6 Mlnuten 
LSsezelt erhalten werden. Die Endvlskositftt und die 
Substitutlonsgrade entspreehen den Im Belsplel 1 ge- 
nannten Werten, da der glelehe Celluloseether elnge- 

15 aetzt wurde. Die Klebequalitflt des Klelsters unterscheidet 
slch nlcht von der, wie sle durch Klelster, die nach 
dem Stand der Technik hergestellt werden, errelcht 
werden kann. 



